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<54) «. POUR LA FABRICATION D'ETOFFES A PROPRIETES NON-FEU ANTISTATIQUES ET 

^ ^cteSostatiquesetetoffesobtenues. 

(57) i_e fil pour la preparation tffetoHes *_P ro P ri6, f|, nc ^: 
feu, aniistaSques et b^riosteliques, est wmpos6. en 
poids, de x%de fibres modacryli^possedan^ tun Indtee 
tfoxvgfene iheorlque de rordre oe 33. Y% de fibres de co»n 
etWde fibre® de polyamide incluant du sulfure de cu.inre. 

X %^^tt£h^%il^ rordre de 

™&&E&2ttt* tels ? ^ un n.de 
vanlsage en elasthanne, a raison de rordre de 3%. est con- 
Bu ; normes EN 531 et/ou EN 533, EN 114a. 1 eV ou 
EN 1149. 2 el/ ou EN 1100. 3, et P.resente une actAr.t6 bac- 
tlriostatique conforme a la norme japonalse JISL 1902. 
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m ^ TA E^fiftas g H B^SSEEES a SBQEBSSSSS won— fEU 

rr[TrTrT T r , |TO ? f T tt&g HTP Trtfi TATIQUF B TIT F^FES PBTCWPES 

La presente invention concerne le domaine des 
industries textiles et de 1'habillement. Elle concerne 
S plus particulierement un fil compose de fibres entrant 
dans la production d'etoffes presentant des propnetes 
non-feu . notamment retardateurs de flammes , et des 
proprietes antistatiques en vue la realisation 
d' articles d' habillement et notamment de vetements de 

10 travail. • 
Au titre de la securite des individus , ont ete 
mises en place des normes sur le plan national et 
international visant a definir , par des tests precis, 
les conditions que doivent respecter lis etoffes 
15 entrant dans la fabrication de certains articles tels 
que des vetements de protection anti-feu ou mime dans 
des vstements de travail. Sur le plan europeen, . il 
s'aoit notamment des normes NF EN 531 et NF EN 533. La 
norme EN 531 teste les parametres suivants : stability 
20 dimensionnelle a l'entretien, propagation limitee de la 
flamme, transfert de chaleur connective et transfert de 
chaleur radiante. La norme EN 533 teste la propagation 
limitee de la flamme apres des cycles de 
lavage/ sechage. On comprend que l'objectif de ces 
25 normes est d' essayer .de reduire les risque* lies au feu 
pour tout utilisateur portant de tels vetements de 
travail. 

V accumulation de charges electrostatiques sur un 
vetement notamment de travail ou toute autre etoffe 
30 peut conduire lors de leur mise a la terre, a des chocs 
desagreables pour l'usager t mais aussi a des 
dysfonctionnements d'appareils electriques , a la 
destruction d' elements electroniques sensibles lors de 
leur fabrication , et qui plus est a des incendies et 
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explosions causees par l'etincelle de 1'arc eiectrique. 
Pour pallier ces inconv£nients , on a mis au point des 
fibres antistatiques . 

De plus ont egalement ete mises en ceuvre des 
5 normes , tant sur le plan national que sur le plan 
international, relatives aux proprietes antistatiques 
des etoffes. II s'agit en particulier de normes 
europeennes EN 1149-1, EN 1149-2 et EN 1149-3, qui 
concernent les proprietes eiectrostatiques des 

10 vetements de protection. Plus pr^cisement la norme NF- 
EN 1*149-1 concerne la resistivite de surface ; elle 
exprime que la resistivite ilectrique superf icielle 
d'un textile antistatique doit etre inf£rieure a 5 x 
10" 10 ohms. ' La norme NF-EN-1149-2 concerne la 

15 resistance Slectrique transversale, c'est-a-dire la 
resistance a travers le matGriau. La none NF-EN-1149-3 
concerns la caracterisation par frottement ou par 
induction des textiles utilisant des fils a coeur 
conducteur* 

20 on peut egalement rechercher en mati^re d'etoffe 

des proprietfes bacteriostatiques. 

Le but que s'est fixe le demandeur est de proposer 
un fil permettant de produire une etoffe possedant & la 
fois des proprietes non-feu, comme retardateurs de 
25 flairanes , repondant aux normes EN 531 et EN 533 et des 
proprietes antistatiques , repondant aux normes EN 
1149-1 , EN 1149-2 et EN 1149-3 qui de plus possedent 
des proprietes bacteriostatiques - 

Ce but est parf aitement atteint par le fil qui, 
30 selon 1' invention, est compose , en poids de : 

- X% de fibres modacryliques possedant un indice 
d'oxygene th6orique de l'ordre de 33, 
Y% de fibres de coton et , 

Z% de fibres de polyamide incluant du sulfure de 
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cuivre, 

X% etant au moins de 30 % et Z% etant au moins de 2%. 

Avantageusement, X est de l'ordre de 55 a 65%, Y 
de l'ordre de 30 a 40% et Z de l'ordre de 2 a 5% , la 
5 somme de X, Y et 2 etant de 100%. 

Dans un exemple prefere de realisation, itiais non 
limitatif de 1' invention, X % est de l'ordre de 60%, Y 
% de l'ordre de 36% et Z % de l'ordre de 4 % . 

Le titrage des fils peut s'etendre sur une large 
10 gamme de 140 a 12S0 dtex (Nm/1/68 a 1/8) . De 
preference, s'agissant de fils destines a la 
realisation d'etoffes pour la fabrication de vetements, 
notamment de vetements de travail, le titrage desdits 
fils est compris entre 140 dtex et 400 dtex. 
15 Avantageusement les fibres de polyamide sont a 

base de polyamide 6/6 et ont un titrage de l'ordre de 
3,3dtex avec une coupe de l'ordre de 40mm. Elles se 
presentent sous forme de bourre frisee en balle par 
exemple de loo kg. 
20 De preference le sulfure de cuivre se presente 

dans les fibres de polyamide sous la forme d'une couche 
superficielle greffee de l'ordre de 0,2pm. 

Avantageusement les fibres modacryliques ont un 
titrage de l'ordre de 2,2 dtex avec une coupe de 
25 l'ordre de 38mm. Elles se presentent sous forme de 
bourre frisee en balle par exemple de 250kg. 
Avantageusement les fibres de coton ont une coupe de 
l'ordre de 20 k 40mm. 

La presente invention sera mieux comprise h la 
30 lecture de la description qui va etre faite d' exemples 
de realisation de fils melanges de fibres modacrylique 
& indice d'oxyg6ne theorique de l'ordre de 33 a raison 
d'au moins 30% en poids , de fibres de coton et de 
fibres de polyamide 6/6 contenant du sulfure de cuivre 
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sous la forme d' une couche de 1'ordr. de 0, 2fA m a raison 

d' au moins 2% en poids. „„ 4<BC 

Les fibres modacryliques sont connues et fourmes 
en particulier par la firme WAXMAN FIBRES LTD sous la 
5 reference PROTEX ®-M. Ces fibres modacryliques oat la 
particularity de presenter un indice d' oxygen* ou LOI 
ou Limiting Oxygen Index qui evolue lorsqu' elles sont 
melangees avec des fibres de coton. S'agissant de 
1' indice d'oxygene theorique de 33, celui-ci augmente 
10 iusqu'a une valeur optimale theorique de 35,5 
lorsqu' elles sont melangees , en bourre, avec du coton 
dans une proportion comprise entre 50/50 et 60/40. 

Les fibres de polyamide comportant une couche de 
sulfure de cuivre sont en particulier connues par le 
15 document FR.2 . 485 . 577 . II paut s'agir de fibres 
commercialisees par la societe TEDECO sous la reference 
R STAT/N* 

Les conditions operatoires pour la preparation du 
melange de ces trois composants fibreux sont 
20 conventionnelles . 

La fabrication du fil, a partir de ce melange de 
fibres peut etre obtenue par tout mode connu de 
filature, de preference filature fibres courtes ou 
open-end. Le fil obtenu pent etre un fil simple a 
25 torsion Z ou S, ou un fil retors, dans une gamme 
etendue de titrage, notaitoaent de 140 a 12SO dtex, avec 
une presentation qui pent etre soit en fil ecru sur 
cane pour la teinture de 1'etoffe en piece soit en fil 
teint sur cone pour la realisation d'une etoffe unxe, a 

30 rayures ou jacquard. 

• Dans un exemple precis de realisation, il 
s'agissait de fil ecru sur c6ne 294 dtex (Nm 1/34), 
file sur un continu a anneaux , avec une torsion Z de 4 
tours/metre. H etait compose de 60% des fibres PROTEX- 
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M, de 36% de fibres de coton peignS et de 4% de fibres 
R.STAT/N. 

A partir du fil de 1' invention on peut rfealiser 
toutes sortes d'Stoffes et en particulier de tricots : 
5 molleton, jersey, jersey pique, interlock, cate 1/1/ 
6ventuellement polaire, par tricotage rectiligne, par 
tricotage circulaire et de maniere "gen^rale par les 
techniques de la ganterie et du chaussant- Dans 
plusieurs modes precis de realisation, le fil prScitS a 
10 et£ mis en ceuvre pour la realisation des etoffes 
suivantes : un tricot jersey peignG (A) sur metier 
circulaire de jauge 14 avec une LFA (longueur de fil 
absorb6e mesur§e en centimetre aux loo aiguilles) de 
31,5 et faisant 22.5g/m 2 ; un tricot jersey (B) sur 
15 metier circulaire de jauge 2 4 avec une LFA de 33 et 
faisant 190g/m* ; un interlock (C) sur metier 
circulaire de jauge 20 avec une LFA de 39 et faisant 
330g /m 2 ; un molleton (D) de type visible sur metier a 
tricoter circulaire de jauge 24 avec une LFA de 38 pour 
20 le premier fil simple bout et de 15,5 pour le second 
fil deux bouts et faisant 310g/m 2 . 

Dans un autre mode de realisation, le fil precite 
a et6 mis en ceuvre avec xm fil d' elastHanne 33dtex , 
pour la realisation d'un tricot c6te 1/1 vanish 
25 felasthanne (1 chute sur 2) (E) , sur metier a tricoter 
circulaire de jauge 14 avec une LFA de 34 pour le fil 
salon "l' invention et de 10 pour le fil elasthanne / et 
faisant 320 g/m 2 , Le tricot obtenu a pour composition 
finale : 56 % modacrylique , 35% coton, 4% polyamide 
30 avec sulfure de cuivre et 3% elasthanne- 

Les tricots ecrus obtenus sont teints sur 
materiel Overflow en deux bains successifs pour les 
fibres modacryliques d'une part (par exemple teinture 
avec des colorants cationiques suivie d'un dfepouillage 
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reducteur) et pour les fibres de coton d' autre part 
(par exemple teinture avec des colorants reactifs 
fixes en milieu carbonate de soude , rincage et 
savonnage) . Les tricots teints sont adoucis , egalement 
5 sur materiel Overflow, avec un adoucissant cationique 
en pH acetique, cette operation etant corobinee avec un 
post-fixage des colorants reactifs avec une resine. Les 
tricots ainsi traites sont exprimes par compression , 
seches sur un sechoir relaxant en bouche, vaporises 
10 puis calandres. 

Tous ces tricots ont ete soumis aupres du BTTG - 
SHIRLEY Technologies aux tests prevus dans la norme EN- 
1149-3 et ont donne les resultats suivants . Tous les 
echantillons 1 testes sont conformes a la norme car leur 
15 t 50 (mesure de decharge avec utilisation de la methode 
d'essai 2} est inferieur a 4 secondes , respectivement 
de 1,1 s pour le molleton (D) , 2,4 s pour le jersey 
pique (A), 2,4 s .pour le c5te 1/1 vanise elasthanne 
(E), 1,2 pour 1' interlock (C) et 3,3 pour le jersey 
20 (B) . 

Tous ces tricots ont ete sovuais aupres du BTTG 
(Fire Technology Services) aux tests prevus dans les 
nonaes EN-531 ou EN-533 et ont doruie les resultats 
suivants : 



EN - 531 


Jersey piqu6 (A) 


Molleton (D) 


Stability 
dimens ionne lie 


Passe 


Passe 


Propagation de 
f lanune 


Passe Niveau A 


Passe Niveau A 


Chaleur 
convective 


Niveau B2 


Niveau Bl 


Chaleur radiante 


Niveau CI 


Niveau CI 



25 
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EN- 533 



Jersey (B) 



Interlock (C) 



C6te 1/1 felastnanne (E) 



indiee de propagation 
(5 cycles de lavage a 4o°C) 



Tous ces resultats montrent clairement que xes 
tricots obtenus et comportant le £11 de 1' invention 
sent antistatiques et non-feu, notamment retardateurs 
5 de flamaes , repondant aux normes precitees. 

Ce tricot a permis la confection de vStements de 
travail conformes a la legislation europeenne puisque 
ce vStement permet de repondre aux normes precitees. 

De pltfs du fait de la presence du sulfure de 
10 cuivre, en faible quantity le vetement en question 
comporte des proprietes bacteriostatics. Ceci peut 
s'expliquer par la liberation progressive de ions 
cuivre qui affectent la membrane des bacteries et 
bloquent leur capacite respiratoire, empechant leur 

15 multiplication. 

Le caractere biostatique des tricots ci-dessus a 
ete deraontr* par des tests menes par le BTTG - SHIRLEY 
Technlogies en mettant en «uvre la methode japonaxse 
Norme JISL 1902. 
20 1. Test Bacteries 

Deux types de bacteries staphylococcus aureus ATTC 6538 
et Klebsiella pneumoniae ATTC 4352 sent utilisees- Les 
organismes ont 6te maintenus dans des conditions 
« congelation seche ». 
25 Pour preparer les conditions de culture , les 

bacteries sont inoculees dans une geUe nutritive 
(LAB8, LabM) et incubees a 37 °C pendant 48 heures . Les 
bacteries sont alors transferees dans 100ml de bouillon 
nutritif (LAB 14, LabM) contenu dans un tube Erlenmeyer 



PAGE 16/26 ' RCVDAT 7/21/2005 2:59:04 PM [Eastern Daylight Frnie] ' SVR:USPT0-EFXRFW DNIS:2738300 « CSID:3028927343 * DURATION (mnvss):06-38 



" JUL. 21. 2005" 3:09PM NO. 4284 P. 17/26 

2836932 

- 8 - 



10 



et utilisee pour diluer la culture de oac 
^ e ia solution resultante contienne environ 10 

bacceries/ml. 
■ 2. Preparation du temoin 

suf fluent d' etoffes pesant 0,4 a sont placees dans 
des bouteilles universelles d'une contenan ™ 
nuatre bouteilles co-tenant des etoffes temoins et deux 
^tellies d'etoffe * tester sont prepar.es pour chaque 
type de bacterid Les bouteilles sont convenes de 
papier aluminium, et st6rilis.es a 121'C pendant ^ 15 
Lnutes. Une fois sterilis6es , elles sont placees dans 
15 une hotte a courant laminaire pour etre ref roxdies . 
3. inoculation . 
L es etoffes sont inoculees avec la suspension de 
bacteries, en faisant attention de ne pas mettre , « 
contact la suspension avec la surface de la 
20 immediate**^ apres inoculation , 20 ml de *°^ io » 
saline isotonique Tween SO (0.2% Wv) sont ■ a^utees a 
deux des bouteilles contenant les etoffes temoxns 
bouchon sterilis, est place sur la bouteille et ce^e- 
ci est agitee , manuellement , pendant 30s. Le nombre 
25 de bacteries recoltees sur 1' echantillon .est dete^e 
en utilisant une solution serie standard et la 
technique de plaque versanti Les autres *«*»±11.. 
sont scellees dans un dessicateur et incubees i 37 
pendant 24h. Apres incubation, le nonfcre de bacter.es 
30 qui peuvent etre recuperees sur les echantillons est 
compare avec les echantillons temoins. 

4. calcul des resultats 
Le nombre de bacteries extraites des echantillons est 

calculi comme suit : 
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™ da coXonia* X 20 * factor da encre 
La difference du noabre de ^^^J'^^.,,*,*. 
lea 4chantill°ns twites et non-traite* 

conwie suit : ,= /r\ 

5 Activite Bacteriostatic^ - Log (B/C) 
Activity Bactericide = Log (A/C) 

?. no^re da fcacterles recuperees sur le tissu temoin 

10 B '-To^e da —arias sur Xa tiss. t te oie 

C H^fde b acterie S recuperees ^ la tiasu test, . 

^ficlcite daa fcacteries utiUsees pendant 1'essai 
15 est confirmee si B/A > lO. 
2* Re sultats 

"gctiantlliof* 



00 



S.aureua 



Cent: r&l e 



24 



ContrAle 



B/A 



24 



24 



24 



24 



Molleton 
ID) 



paignt* I/O 



Jersey (B) 
Interlock 
(C) 



Log 
IB/Cl 



1,43x10* 



2, 9 
206 



9.60x10* 



LOfl (A/C) 



3.10X10* 



1.57x10* 



2-49 



2.98 



<20 



4-27 



K.pncunmftlB* 



Log 
IB/C) 



4.10K1 0 4 



o.n 



O.&B 



1.96 



6.17 



.95 



2 , esxio 7 



64 



<20 



3.40X1O 4 



<20 



<20 



Log 

(A/C) 



6,12 



2.69 



6.12 
6.12 



4. SI 



1.08 



4.31 



4.31 
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3, Conclusions 



Echantillon 



Molleton (D) 



Jersey pique 
(A) 



Jersey (B) 
Interlock tc7 



Bacteriostatique 



S aureus 

Bacteri 



Oui 



Oui 

Oui~ 



Qui 



Non 



Non 



Oui 



K pneumoniae 



Bacteriostatique 



Oui 
Oui 



Oui 



Oui 



Bactericide 



Oui 



Non 



Oui 



Oui 



Tous les echantillons des etoffes testes presenter* 
una activite bacteriostatique . Certains pr^sentent de 
5 plus une activity bactericide. 

La presente invention n' est pas li^itee au xaode 
precis de realisation qui vient d'etre decrit a txtre 
d'exemple non-exhaustif . En particuliet pour etre ». 
en ceuvre d' autres types de fibres modacryliques ayant 
10 un indice d' oxygene different et egalement d' autres 
types de fibres de polyamide, que ce soit polyamide 6 
ou polyamide 6/6* ou polyamide 11. qui component 
egalement du sulfure de cuivre. 
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REVINDICATIONS 
1. Fil pour la preparation d' fetofffies a propriety 
non-feu, antistatiques et bacttriostatiques , 
compost, en poids , de X % de fibres 
5 modacryliques possedant un indice d'oxygtne 

th£orique de l'ardre de 33 , Y % de fibres de 
coton et Z % de fibres de polyamide incluant du 
sulfure de cuivre , X etant au moins de 30% et Z 
% au moins de 2% . 
10 2. Fil selon la revendication 1 characterise en ce 
que X est de 1'ordre de 36% , Y de 1'ordre de 60% 
et Z de 1'ordre de 4%, 

3. Fil selon l'une des revendications 1 oxx 2 
caracterise par un titrage compris entre 140 et 

15 1250 dtex pour la preparation d' etoffes entrant 

dans la fabrication de v&tements, notamment 
vetements de travail. 

4. Fil selon l'une des revendications 1 a 3 
caract6ris6 en ce que les fibres de polyamide 

20 sont a base de polyamide 6/6, ont un titrage de 

1'ordre de 3,3 dtex et une coupe de 1'ordre de 
40tmru 

5. Fil selon l'une des revendications 1 & 4 
caract6rise en ce que le sulfure de cuivre se 

25 presente sous forme d'une couche superf icielle 

greffee de 1'ordre de 0,2(jm- 

6. Etoffe constitute exclusivement de fils selon 
l'une des revendications 1 & 5. 

7. Etoffe constitute de fils selon l'une des 
30 revendications 1 & 5 et de 1'ordre de 3% d'un fil 

de vanisage en elasthanne. 
B, Etoffe selon l'une des revendications 6 ou 7 
conformes aux norraes EN 531 et/ou EN 533, EN 
1149.1 et/ou EN 1149.2 et/ou EN 1149.3, et 
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pr^entant une activite bact^riostatique confcrme 
k la norme japonaise JISL 1902. 
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